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Abstract ofEP0915070 

Silicon is infiltrated into the moulded body to increase its mechanical strength. Production of a moulded 
body reinforced with carbon fibres comprises infiltrating a porous carbon fibres containing preform of the 
moulded body made of polymer resin based on phenol and hardening, pyrolysing the green body 
obtained to convert the polymer resin into carbon into which silicon, preferably in liquid form, is infiltrated 
at 1400 deg C. Before pyrolysis, the preform infiltrated with polymer resin is heated to a heat treatment 
temperature which is 20-70 deg C above the temperature at which the polymer resin hardens. The heat 
treatment temperature is maintained for at least one hour and then the green body is cooled to room 
temperature at a rate \- 30 deg C/hour. During pyrolysis, the green body is subjected to mechanical 
pressure which increases with increasing green body thickness. After the pyrolysis has ceased, the green 
body is cooled to room temperature at a rate of 30-300 deg C/hour. 
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(54) Verfahren zur Herstellung eines mit Kohlenstoff-Fasern verstarkten, keramisierten 
Formkorpers und Verwendung eines solchen Formkorpers 

(57) Verfahren zur Herstellung eines mit Kohlen- 
stoff-Fasern verstarkten, keramisierten Formkorpers, 
bei dem in eine Kohlenstoff-Fasern enthaltende, porose 
Vorform des Formkorpers Polymerharz, insbesondere 
ein Polymerharz auf Phenol- Basis, infiltriert und gehar- 
tet wird, der so erhaltene Grunkorper einer Pyrolyse zur 
Umwandlung des Polymerharzes in Kohlenstoff unter- 
worfen wird und in diesen danach Silizium, vorzugs- 
weise in fliissiger Phase, bei einer Temperatur von 
mindestens 1400°C infiltriert wird, das mit Kohlenstoff 
zu Siliziumkarbid reagiert, dasdadurch gekennzeichnet 
ist, daB vor der Pyrolyse die mit Polymerharz irrfiltrierte 
Vorform auf eine Warmebehandlungstemperatur erhitzt 
wird, die 20°C bis 70°C uber der Temperatur liegt, bei 
der das Polymerharz aushartet, daB die Warmebe- 
handlungstemperatur fur eine Dauer von mindestens 1 
Stunde aufrechterhalten und danach der Grunkorper 
auf Raumtemperatur mit einer Kuhlrate von wenigstens 
30°C/h abgekuhlt wird, daB wahrend der Pyrolyse der 
Grunkorper einer mit zunehmender Dicke des Griinkor- 
pers ansteigenden, mechanischen Druckbelastung 
bzw. Flachenpressung unterworfen wird, und daB nach 
AbschluB der Pyrolyse der Grunkorper mit Kuhlraten im 
Bereich von 30°C/h bis 300°C/h auf Raumtemperatur 
abgekiihlt wird. 
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Beschreibung 

[0001 ] Die vorliegende Erf indung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung eines mit Kohlenstoff-Fasern verstark- 
ten, keramisierten Formkorpers, bei dem in eine Koh- 
lenstoff-Fasern enthaltende, porose Vorform des 
Formkorpers Polymerharz, insbesondere ein Polymer- 
harz auf Phenol-Basis, infiltriert und gehartet wird, der 
so erhaltene Grunkorper einer Pyrolyse zur Umwand- 
lung des Polymerharzes in Kohlenstoff unterworfen wird 
und in diesen danach Silizium, vorzugsweise in flussi- 
ger Phase, bei einer Temperatur von mindestens 
1400°C infiltriert wird, das mit Kohlenstoff zu Silizium- 
karbid reagiert. 

[0002] Weiterhin betrifft die Erf indung die Verwendung 
eines nach dem erfindungsgemaBen Verfahren herge- 
stellten Formkorpers. 

[0003] Ein Verfahren der vorstehend angegebenen 
Art ist aus der GB-PS 1 457 757 bekannt. Nach dieser 
Druckschrift werden solche Formkorper hergestellt, die 
eine Matrix aufweisen, die aus Siliziumkarbid und ele- 
mentarem Silizium besteht. Dadurch, daB die Matrix 
des Formkorpers noch in erheblichem Umfang freies 
Silizium enthalt, ist die Verwendung dieses Formkor- 
pers bei Temperaturen, die im Bereich des Schmelz- 
punkts von Silizium liegen, nicht vorteilhaft. Gerade 
solche Temperaturen, die im Bereich von 1400°C lie- 
gen, konnen beim Einsatz solcher Formkorper als 
Rebeinheiten, insbesondere Bremsen, entstehen. 
Durch das Erweichen des Siliziums bei diesen hohen 
Temperaturen ist eine ausreichende Bremswirkung 
nicht mehr gewahrleistet. AuBerdem konnen die 
mechanischen Eigenschaften solcher Formkorper stark 
beeintrachtigt werden. Weiterhin liegt das Problem vor, 
daB sich dann, wenn flussiges Silizium auf Erstarrungs- 
temperatur abgekuhlt wird, das Silizium ausdehnt und 
somit innere Spannungen in dem Formkorper entste- 
hen, die seine Brauchbarkeit in Frage stellen bzw. 
zumindest stark beeinflussen. 

[0004] Ausgehend von dem vorstehend angegebenen 
Stand der Technik und der aufgezeigten Problematik 
liegt der vorliegenden Erf indung die Aufgabe zugrunde, 
ein Verfahren der eingangs genannten Art derart weiter- 
zubilden, daB der Formkorper nach der Infiltration des 
Siliziums einen Gehalt an freiem Silizium aufweist, der 
kleiner 2% bezogen auf die Masse des Formkorpers 
betragt und dessen Porositat kleiner 5% bezogen auf 
das Gesamtvolumen des Formkorpers ist. 
[0005] Die vorstehende Aufgabe wird erfindungsge- 
maB dadurch gelost, daB vor der Pyrolyse die mit Poly- 
merharz infiltrierte Vorform auf eine 
Warmebehandlungstemperatur erhitzt wird, die 20°C 
bis 70°C Ciber der Temperatur liegt, bei der das Poly- 
merharz aushartet, daB die Warmebehandlungstempe- 
ratur fur eine Dauer von mindestens 1 Stunde 
aufrechterhalten und danach der Grunkorper auf 
Raumtemperatur mit einer Kuhlrate von wenigstens 
30°C/h abgekuhlt wird, daB wahrend der Pyrolyse der 



Grunkorper einer mit zunehmender Dicke des Grunkor- 
pers ansteigenden, mechanischen Druckbelastung, ins- 
besondere Flachenpressung, unterworfen wird, und 
daB nach AbschluB der Pyrolyse der Grunkorper mit 

5 Kuhlraten im Bereich von 30°C/h bis 300°C/h auf 
Raumtemperatur abgekuhlt wird. 
[0006] Durch diese Vorbehandlung der Vorform vor 
der Infiltration des Siliziums werden, inbesondere durch 
die definierte Warmebehandlung und die Druckbela- 

10 stung bzw. Flachenpressung wahrend der Pyrolyse, 
und durch die definierte Abkiihlung des Griinkdrpers 
nach der Pyrolyse auf Raumtemperatur Porositaten in 
Form von translaminaren Rissen oder Kanalen erzeugt. 
Damit wird sichergestellt, daB nach der Infiltration von 

15 Silizium in diese Porenstruktur und nach der Silizierung 
der Anteil an freiem Silizium, bezogen auf die Masse 
des Formkorpers, kleiner 2% betragt und die Porositat 
5% bezogen auf das Gesamtvolumen nicht ubersteigt. 
Dieser geringe Anteil an freiem Silizium stellt sicher, 

20 daB der Formkorper hohen Temperaturbelastungen 
standhalt, die bis in den Bereich der Schmelztempera- 
tur von Silizium und daruberhinaus reichen. Weiterhin 
werden durch die definierte Warmebehandlung Span- 
nungen in der Vorform des Formkorpers abgebaut und 

25 damit die Verzugs- und Delaminationsgefahr wahrend 
der anschlieBenden, vorzunehmenden Pyrolyse verrin- 
gert. AuBerdem fuhrt die Temperaturbehandlung wah- 
rend der Silizierung bei einer Temperatur von< 1800°C 
fur eine Zeitdauer von mindestens 3 Stunden oder bei 

30 einer Temperatur von > 1800°C bis etwa 2100°C fur 
eine Zeitdauer von weniger als 3 Stunden zu niedriger 
Porositat und niedrigen, freien Siliziumgehalten. 
[0007] Das erfindungsgemaBe Verfahren bringt wei- 
terhin den Vorteil mit sich, daB zur Herstellung des 

35 Formkorpers Lang- bzw. Endlosfasern aus Kohlenstoff 
einsetzbar sind. Solche Lang- bzw. Endlosfasern fuhren 
wiederum zu einem Formkorper, der eine hohe mecha- 
nische Festigkeit besitzt. Beispielsweise kann die Bie- 
gefestigkeit im Bereich von 50 MPa oder sogar daruber 

40 liegen. Auch zeichnet sich der nach dem Verfahren her- 
gestellte Formkorper durch einen geringen Verzug und 
eine hohe Form-treue in alien ProzeBschritten aus. Dies 
bedeutet, daB der sich ergebende Formkorper wahrend 
der einzelnen Fertigungsschritte bereits mit der End- 

45 form angenaherten Ma Ben dimensioniert werden kann. 
Dies gilt auch bei der Grunkorperherstellung und der 
Pyrolyse, da der Schwund gering ist. Somit ist auch 
keine Zugabe von Pulvern zur Reduzierung des 
Schwunds bzw. der Porositat notwendig. Von Vorteil bei 

so dieser Verfahrensweise ist, daB der Grunkorper damit 
nur aus zwei Ausgangswerkstoffen besteht; einerseits 
dem Fasergerust und andererseits einer Matrix aus 
Flussigpolymer, d.h. es werden Pulverzugaben in die 
Matrix vermieden bzw. nicht notwendig, was fertigungs- 

55 technisch Vorteile dahingehend mit sich bringt, daB bei 
der Fertigung und Infiltration der Fasergeruste eine 
schnelle Infiltration moglich ist und groBe Bauteile her- 
stellbar sind, da aufgrund des nicht vorhandenen Pul- 
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vers ein Ausschwemmen solcher Pulver nicht gegeben 
ist. ErfindungsgemaBe Formkorper konnen weiterhin 
mit Fasergehalten gefertigt werden, die bis zu 70 Volu- 
men-% bezogen auf das Gesamtvolumen des Formkor- 
pers betragen. Solche hohen Gehalte an Kohlenstoff- 
Fasern fuhren zu einer hohen Festigkeit des Endkor- 
pers mit einem geringen Schwund wahrend der einzel- 
nen Fertigungsschritte. Das Verfahren erlaubt 
daruberhinaus einen lokal unterschiedlichen Werkstoff- 
aufbau durch Einstellung der Faserorientierung 
und/oder des Fasergehalts, wodurch gunstige, werk- 
stoffgerechte Krafteinleitungen in das aus dem Form- 
korper hergestellte Bauteil, je nach Anforderungen, 
moglich sind. Um eine gleichmaBige Durchdringung, 
beispielsweise einer Gewebevorform aus Kohlenstoff- 
Fasern mit Polymerharz zu gewahrleisten, wird bevor- 
zugt das Polymerharz uber eine Gewebeschnittkante 
(d.h. eine Kante, die senkrecht bzw. quer zu den Gewe- 
belagen liegt) parallel zu den Gewebelagen und Liber 
die gesamte Dicke der Vorform in die Vorform injiziert. 
Hierbei kann der Vorkorper in eine entsprechende Auf- 
nahme eingebracht werden, so daB die Gewebeschnitt- 
kanten frei verbleiben, uber die dann das Polymerharz 
def iniert injiziert wird. Die Infiltration des Polymerharzes 
sollte hierbei mit einer Druckdifferenz von 0,1 bar bis 10 
bar erfolgen. Daruberhinaus sollte die Vorform vor der 
Injizierung des Harzes entgast werden, um fluchtige 
Bestandteile zu entfernen. Als Polymerharz eignet sich 
insbesondere ein mit Wasser oder Alkohol (z.B. Etha- 
nol) gelostes Phenol vom Typ Resol, wobei allerdings 
ein solches, das in Wasser gelost ist, zu bevorzugen ist. 
Ein solches Phenolharz ist preisgunstig und erfordert, 
insbesondere aufgrund der Loslichkeit in Wasser, keine 
umwelttechnischen MaBnahmen, die ansonsten bei 
anderen f luchtigen Losungsmitteln erforderlich waren. 
[0008] GemaB einer weiteren MaBnahme wird die 
Warmebehandlung der mit Harz inf iltrierten Vorform in 
Luftatmosphare bei Umgebungsdruck durchgefuhrt. 
Die Warmebehandlung, wie sie erfindungsgemaB 
angegeben ist, fuhrt zur Bildung von definierten RiB- 
strukturen, die die Segmentietung der Matrix, d.h. die 
Ausbildung der translaminaren Matrixkanale bei der 
Pyrolyse beeinflussen. Dies erfolgt beispielsweise 
dadurch, daB ein spateres (nach der Pyrolyse vorlie- 
gendes) MikroriBmuster ansatzweise bereits vor der 
Pyrolyse vorliegt, wodurch die Gefahr von groBflachi- 
gen Fehlstellen, wie zum Beispiel Delamination, deut- 
lich verringert wird. Damit wird der Aufbau einer 
Mikrostruktur mit Spaltbreiten zwischen 5 um und 25 
jam fur die anschlieBende Silizierung begunstigt. Mit 
diesen Spaltbreiten kann ein Gehalt an freiem Silizium 
nach der Silizierung kleiner 2% erreicht werden. Ein 
weiterer Vorteil dieses Verfahrens ist derjenige, daB nur 
eine einmalige Pyrolyse und nur eine einmalige Silizie- 
rung notig sind, die den Vorteil mit sich bringen, daB 
eine Nachinfiltration der Matrix entfallt und daB damit 
ein schneller ProzeBverlauf gewahrleistet ist. 
[0009] Der Abbau von Spannungen, die in der Vorform 



des Formkorpers entstehen, kann fur die Vorform scho- 
nend dadurch durchgefuhrt werden, daB zur Erreichung 
der Warmebehandlungstemperatur die Warmebehand- 
lung in Stufen mit unterschiedlichen Aufheizraten durch- 

5 gefuhrt wird. Diese Aufheizraten von Raumtemperatur 
bis auf Warmebehandlungstemperatur liegen im 
Bereich von 30°C/h bis 300°C/h. 
[0010] Es wurde festgestellt, daB durch eine mecha- 
nische Druckbelastung, insbesondere Flachenpres- 

10 sung, indem der Grunkorper mit gelochten und/oder 
genuteten Graphit- Oder Stahlplatten wahrend der Pyro- 
lyse beschwert wird, die RiBbildung im Grunkorper so 
beeinfluBt wird, daB Spaltbreiten zwischen 5 jim und 25 
jam erreicht werden, insbesondere auch unter dem 

15 Gesichtspunkt, daB die Entstehung von Delaminationen 
verhindert wird. Bei dieser MikroriBstruktur mit Spalt- 
breiten zwischen 5 jim und 25 um, die nach der Pyro- 
lyse erhalten wird, wird ein Gehalt an freiem Silizium 
von kleiner 2% nach der Infiltration von Silizium sicher- 

20 gestellt. Die Flachenpressung sollte bevorzugt mit 
genuteten Platten durchgefuhrt werden, wobei der 
Anteil der Kontaktflachen zwischen den Nuten, die auf 
der Vorform des Formkorpers auf liegen, zwischen 30% 
und 60% der Gesarrrtplattenflache liegt. Solche Platten 

25 sollten vorzugsweise von zwei gegenuberliegenden 
Seiten an dem Grunkorper anliegen. Es hat sich 
gezeigt, daB bei einem Laminataufbau mit zweidimen- 
sionalen Gewebeschichten nur eine Druckbelastung 
senkrecht zu den Gewebeebenen erforderlich ist. Wei- 

30 terhin wurde festgestellt, daB die notige Flachenpres- 
sung mit zunehmender Bauteildicke ansteigt. Die 
jeweilige, minimale, erforderliche Flachenpressung in 
Form des anzuwendenden Drucks P (der Druckauf den 
Vorkorper wahrend der Pyrolyse) kann aus 

35 P = 1 00 + 1 x 65 [N/m 2 ] errechnet werden, wobei t die 
Wandstarke der Vorform in [mm] angibt, und zwar in 
Richtung der Druckbeaufschlagung. 
[0011] Durch eine gleichmaBige Verteilung der 
mechanischen Druckbelastung auf den Grunkorper 

40 wird sichergestellt, daB wahrend der Pyrolyse der Grun- 
korper stabilisiert ist und ein Verzug verhindert wird. 
[0012] Um die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens zu 
erhohen, kann die Pyrolyse mehrerer Grunkorper in 
gestapelter Anordnung durchgefuhrt werden. Hierbei 

45 werden im wechselnden Aufbau genutete Druckplatten 
und Grunkorper so geschichtet, daB sich ein Stapel bil- 
det. 

[001 3] Vorzugsweise sollte die Pyrolyse unter Inert- 
gas oder bei einem Druck < 1 mbar durchgefuhrt wer- 

50 den; hierdurch wird erreicht, daB eine Oxidation des 
Grunkorpers vermieden und eine hohe Kohlenstoffaus- 
beute des Polymerharzes erzielt wird. Falls Inertgas 
eingesetzt wird, sollte vorzugsweise Stickstoff verwen- 
det werden, dessen Reinheit wenigstens 99,96% 

55 betragt. AuBerdem sollten Spulgasraten des Schutzga- 
ses bei Verwendung von Schutzgas von bis zu 30 l/min 
pro Kubikmeter Ofenvolumen eingestellt werden, um 
einen leichten und sicheren Abtransport der freigesetz- 
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ten Gase wahrend der Pyrolyse zu gewahrleisten. 
[001 4] In Bezug auf die vorstehend angegebenen Vor- 
teile wird verfahrensgemaB die Pyrolyse mit Heiz- und 
Kuhlraten im Bereich von 30°C/h bis 300°C/h, bevor- 
zugt mit Heiz- und Kuhlraten von 100°C/h, durchge- 
fuhrt. 

[001 5] Es hat sich bewahrt, die Pyrolyse in drei Heiz- 
stufen durchzufuhren, wobei die erste Heizstufe bis zur 
Warmebehandlungstemperatur mit einer Heizrate im 
Bereich von 50°C/h bis 300°C/h, die zweite Heizstufe 
mit einer Heizrate im Bereich von 5°C/h bis 300°C/h, bis 
wenigstens 70% der Umwandlung des Polymerharzes 
in Kohlenstoff erfolgt ist, und die dritte Heizstufe mit 
einer Heizrate im Bereich von 50°C/h bis 300°C/h bis 
zur Pyrolyse-Endtemperatur durchgefuhrt werden. 
Besonders gute Ergebnisse werden dann erzielt, wenn 
die erste Heizstufe mit einer Heizrate von etwa 100°C/h 
durchgefuhrt wird, wahrend die zweite Heizstufe mit 
einer Heizrate von etwa 10°C/h und die dritte Heizstufe 
mit einer Heizrate von etwa 100°C/h durchgefuhrt wer- 
den sollten. 

[001 6] Fur eine gleichmaBige Siliziuminf iltration sollte 
eine im wesentlichen konstante Temperatur wahrend 
der gesamten Inf iltrierung aufrechterhalten werden. Die 
Zeitdauer, wahrend der die zur Infiltration notwendige 
Temperatur beibehalten werden soil, hangt stark von 
der ausgewahlten Temperatur ab, wobei mit hoherer 
Temperatur die Zeitdauer, die fur die Infiltration erforder- 
lich ist, abnimmt. Falls eine Temperatur wahrend der 
Infiltration von Weiner 1800°C eingestellt wird, sollte 
diese Temperatur mindestens 3 Stunden aufrechterhal- 
ten werden. Wird allerdings fur die Siliziuminfiltration 
eine Temperatur im Bereich von 1800°C bis etwa 
2100°C gewahlt, sollte die Zeitdauer, fur die diese Tem- 
peratur aufrechterhalten wird, weniger als drei Stunden 
betragen. 

[0017] Falls die Vorform aus einem Gewebelaminat 
aus Kohlenstoff-Fasern aufgebaut ist, wird das Silizium 
quer zu der Schichtstruktur des Laminataufbaus zuge- 
fuhrt. Urn die Reaktion des infiltrierten Siliziums mit 
freiem Kohlenstoff, der nach der Pyrolyse vorhanden 
ist, reproduzierbar zu gestalten, sollte ein Silizium ein- 
gesetzt werden, das Verunreinigungen von weniger als 
9 ppm enthalt. 

[001 8] Urn mehrere pyrolysierte Vorkorper gleichzeitig 
mit flussigem Silizium zu infiltrieren, werden die Grun- 
korper in ubereinander angeordneten Graphitwannen 
eingelegt derart, daB jeweils der Boden einer Graphit- 
wanne auf dem Rand der darunterliegenden Graphit- 
wanne aufliegt. Daruberhinaus wird jede Graphitwanne 
mit einem Trennmittel versehen. Vorzugsweise handelt 
es sich um eine Suspension, die eine wassrige Losung 
aus Bornitridpulver und einem Haftvermittler enthalt. 
Dieses Trennmittel aus Bornitridpulver und Haftvermitt- 
ler wird auf die Flachen der Wanne aufgebracht und 
verbleibt, nach dem Entfernen des infiltrierten Formkor- 
pers aus der Wanne, auf den Wannenflachen. Ein sol- 
ches Trennmittel beeinfluBt daruberhinaus nicht den 



Formkorper in seiner Struktur oder in sonstiger Weise. 
[0019] Da mit der erfindungsgemaBen Verfahrens- 
weise der Schwund, der daruberhinaus sehr gering ist, 
definiert und reproduzierbar eingestellt werden kann, ist 

5 es moglich, zwischen der Pyrolyse des Grunkorpers 
und dessen nachfolgender Silizierung diesen unter 
Berucksichtigung von einfachen MaBanderungen zu 
dimensionieren, wobei diese MaGanderung etwa 2% 
bezogen auf die Dimensionen des pyrolysierten Grun- 

10 korpers betragt, um die gewunschten EndmaBe zu 
erzielen. Eine Endbearbeitung des keramisierten Form- 
korpers ist, wenn uberhaupt, nur in geringem Umfang 
erforderlich, da aufgrund der MaBzugabe bei der Bear- 
beitung des pyrolysierten Grunkorpers die MaBande- 

15 rung, die wahrend der Silizierung auftritt, kleiner 2% 
betragt. Durch die MaBhaltigkeit, die mit dem 
erfindungsgemaBen Verfahren erzielbar ist, sind, wenn 
uberhaupt, nur geringe Nachbearbeitungsschritte not- 
wendig, um die gewunschten Dimensionen einzuhalten 

20 bzw. zu erreichen. Hierdurch ist gewahrleistet, daB 
Schutzschichten, die sich wahrend der Silizierung aus- 
bilden, verbleiben und als Funktionsoberflachen ver- 
wendet werden konnen. Bei einer zu star ken 
Nachbearbeitung wurden ansonsten diese Schutz- 

25 schichten groBtenteils oder ganzlich entfernt werden. 
Solche Schutzschichten, die erhalten werden, konnen 
insbesondere als Korrosions- und Oxidationsschutz- 
schichten verwendet werden, was besonders vorteilhaft 
beim Herstellen von Bremsschreiben gemaB der 

30 erfindungsgemaBen Verfahrensweise ist. 

Ausfiihrunqsbeispiel 

[0020] Nachfolgend wird die Fertigung eines platten- 
35 fdrmigen Formkorpers mit EndmaBen von 286 mm x 
286 mm x 14 mm beschrieben. 
[0021] Als Ausgangsmaterial werden symmetrische 
Kohlenstoff-Fasergewebe verwendet mit folgenden 
Spezifikationen: 

40 

HT Kohlenstoff-Fasern mit 12.000 Filamenten (HT 
bedeutet hochfeste Faserrn) 

Gewebe mit Leinwandbindung aus HT-Fasern 

45 

Flachengewicht 460 g/m 2 

Phenolharz vom Typ Resol mit einer Viskositat von 
ca. 100 mPas, einer Kohlenstoffausbeute von etwa 
so 60% und einem Losungsmittelanteil von ca. 15% 
(Wasser) 

[0022] Die Herstellung der Vorform wird wie folgt vor- 
genommen: 

55 [0023] Es werden Gewebelagen mit einer GroBe von 
303,5 mm x 303,5 mm aus der Gewebebahn (1 m breit) 
geschnitten. Dann erfolgt eine Trocknung der einzelnen 
Gewebelagen bei 110°C fur 2 Stunden. AnschlieBend 
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werden 58 solcher Gewebelagen in eine Gewebekam- 
mer eingelegt. Das Ubereinanderstapeln der einzelnen 
Gewebelagen erfolgt unter standigem Wechsel von 
Kett- und SchuGrichtung der Kohlenstoff-Fasern. Die 
Faserorientierung in jeder Lage entspricht somit 0° und 
90°. 

Harzinfiltration 

[0024] Das zu infiltrierende Polymerharz wird in einer 
Menge von 1200 g in eine Harzkammer eingebracht. 
Die Harzkammer sowie die Gewebekammer werden auf 
Infiltrationstemperatur von 70°C erhitzt und gleichzeitig 
durch Anlegen von Unterdruck -0,3 bar entgast. 
AnschlieBend erfolgt die Infiltration des Harzes uber 
einen Verbindungskanal in die Vorform aus Kohlenstoff- 
Fasergeweben. Die Infiltration erfolgt in vertikaler Rich- 
tung unter Erhohung des Differenzdrucks zwischen 
Harz- und Gewebekammer in mehreren Schritten von 
0,3 auf 2 bar. Das Harz wird gleichmaBig liber die 
Schnittkante der Gewebelagen, d.h. die Stirnseite der 
Vorform, infiltriert. Nach der Infiltration erfolgt ein Aus- 
gasen fluchtiger Bestandteile des infiltrierten Polymer- 
harzes, eine Spulung mit weiterem, frischen 
Polymerharz aus der Harzkammer zum Entfernen von 
verunreinigtem Harz (Faserteilchen, Entgasungspro- 
dukte, usw.) uber die der Harzzufuhrseite gegenuberlie- 
genden Seite der Gewebekammer, bis der Formkorper 
vollstandig mit reinem Harz durchsetzt ist. Nach dem 
Infiltrieren wird das Polymerharz bei 150°C eine Stunde 
gehartet und anschlieBend auf Raumtemperatur abge- 
kuhlt. AnschlieBend wird der so hergestellte Grunkor- 
per, der AuBenmaBe von 305 mm x 305 mm x 15,6 mm 
besitzt, aus der Gewebekammer entnommen. 

Warmebehandlung 

[0025] Der so hergestellte Grunkorper wird dann einer 
Warmebehandlung unter Luftatmosphare bei Umge- 
bungsdruck unterworfen. Der Warmebehandlungszy- 
klus ist in Figur 1 , die die Temperatur in Abhangigkeit 
von der Zeit in einer graphischen Darstellung zeigt, dar- 
gestellt. Hiernach erfolgt ein Aufheizen von Raumtem- 
peratur zunachst auf 18°C mit einer Heizrate von 
30°C/h (somit fur eine Dauer von ca. 5 Stunden). Beim 
Erreichen der Temperatur von 1 80° wird diese Tempera- 
tur fur eine Stunde aufrechterhalten; fur Bauteile mit 
besonders groBer Wandstarke (groBer 10 mm) sind 
Haltedauern bis zu 8 Stunden einzuhalten. Danach 
erfolgt eine Abkuhlung unter einer definierten Abkuhl- 
rate, die etwa 30°C/h betragt, bis Raumtemperatur 
erreicht wird. Die Gesamtzeit der Warmebehandlung 
ergibt sich mit ca. 1 1 Stunden. 

Mechanische Zwischenbearbeitung 

[0026] An dieser Stelle des Verfahrensablaufs wird 
eine mechanische Zwischenbearbeitung durchgefuhrt, 



urn eventuelle Dimensionsungenauigkeiten des Grun- 
korpers auszugleichen und ihn auf etwa Endabmes- 
sung inklusive einer MaBzugabe zu bearbeiten. Hierbei 
wird der Grunkorper auf Dimensionen von 288 mm x 
5 288 mm x 15,6 mm mittels Diamantsage besaumt. 
Nach dieser mechanischen Zwischenbearbeitung 
erfolgt eine Trocknung des Grunkorpers bei 1 10°C fur 2 
Stunden. 

10 Pyrolyse des Grunkorpers 

[0027] Zwei Grunkorper 1, wie sie vorstehend 
beschrieben sind, werden, wie in Figur 2 dargestellt ist, 
zwischen genuteten Graphitplatten 2, 3 und 4 zwi- 

15 schengefiigt, wobei die Graphitplatten 2 und 4 nur auf 
der dem Grunkorper 1 zugewandten Seite genutet sind, 
wahrend die Graphitplatte 3 auf Ober- und Unterseite 
eine genutete Flache aufweist. Die Nuten 5 sind in zwei 
senkrecht zueinander verlaufenden Richtungen derart 

20 ausgeflihrt, daB jeweils Erhebungen 6 gebildet sind, die 
die Anlageflachen fur den Grunkorper 1 bilden. Die 
Nuten 5 dienen dazu, wahrend der Pyrolyse auftretende 
Gase abzufuhren. Hierzu konnen auch zusatzlich Boh- 
rungen 7 vorgesehen werden. Die Masse der oberen 

25 Graphitplatte 2 betrug 10 kg, die Masse der mittleren 
Graphitplatte 3 ebenfalls 10 kg. Dadurch ergibt sich 
eine Druckbelastung von etwa 1200 N/m 2 fur den obe- 
ren Grunkorper 1 und von etwa 2600 N/m 2 fur den unte- 
ren Grunkorper 1. Die Anordnung wird in eine 

30 Ofenkammer eingebracht, aus der nach deren Schlie- 
Ben die Luft abgesaugt wird. AnschlieBend wird die 
Ofenkammer mit Stickstoff unter einer Rate von 30 l/min 
gespiilt. 

[0028] Der Pyrolysezyklus wird unter Beibehaltung 

35 des Spiilens mit Stickstoff unter einer Rate von 30 l/min 
gestartet. Hierbei wird ein Temperaturprofil in dem Ofen 
eingestellt, wie es in Figur 3 dargestellt ist. Zunachst 
erfolgt ein schnelles Aufheizen auf 180°C (Warmebe- 
handlungstemperatur) mit einer Aufheizrate von 

40 1 00°C/h. Nach Erreichen dieser Temperatur von 180°C 
erfolgt ein weiteres Aufheizen auf eine Temperatur von 
570°C unter einer Heizrate von 10°C/h. (Die einzelnen 
Dauern der Heizabschnitte sind der Figur 3 unmittelbar 
zu entnehmen, wobei der untere (in Klammern 

45 gesetzte) Zahlenbereich die mogliche Variationsbreite 
zeigt, wahrend der obere Wert die bevorzugte Aufheiz- 
rate darstellt). Die zweite Heizstufe wird so lange durch- 
gefuhrt, bis eine Umwandlung von wenigstens 70% des 
Polymerharzes in Kohlenstoff erfolgt ist (in dem gezeig- 

so ten Beispiel betragt diese Zeitdauer ca. 39 Stunden). 
[0029] In der dritten Heizphase erfolgt ein schnelles 
Aufheizen von 570°C auf 900°C, wobei 900°C die maxi- 
male Pyrolysetemperatur darstellt. Die Aufheizrate liegt 
bei etwa 100°C/h. In Bezug auf die Zeitdauern wird wie- 

55 derum auf Figur 3 verwiesen. Danach erfolgt ein schnel- 
les Abkuhlen von 900°C auf Raumtemperatur mit einer 
Abkuhlrate von 100°C/h, gegebenenfalls unter Zwangs- 
kuhlung. 
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[0030] Der Griinkorper wird nun dem Ofen entnom- 
men und es folgt eine Prufung in Bezug auf Porositat, 
Dichte und groBere Fehlstellen (z.B. Lunker oder Del- 
amination). Unter Einhaltung der vorstehend angegebe- 
nen Parameter sind Fehlstellen nicht festzustellen. Falls 5 
dennoch eine solche Delaminierung aufgrund irgend- 
welcher UnregelmaBigkeiten auftreten sollte, wird die- 
ses Bauteil ausgesondert. 

[0031] Die pyrolysierten Griinkorper, dem Ofen ent- 
nommen, besitzen jeweils AuBenabmessungen von 10 
288 mm x 288 mm x 1 4,3 mm. 

Siliziuminfiltration 

[0032] In dem beschriebenen Beispiel wird Silizium 15 
flussig in den pyrolysierten Griinkorper infiltriert. Aller- 
dings besteht auch die Moglichkeit, Silizium in Dampf- 
form in die RiBstruktur des Grunkorpers zu infiltrieren. 
[0033] Die Infiltration des flussigen Siliziums erfolgt in 
einer Graphitwanne mit einem Durchmesser von 420 20 
mm. Die Graphitwanne wird zunachst mit einer Borni- 
tridsuspension beschichtet, die mit einem Pinsel aufge- 
tragen wird. Danach wird die Flache des Grunkorpers 
(288 mm x 288 mm) in der beschichteten Graphitwanne 
mittig markiert. Auf diese markierte Flache werden 25 
dann 480 g Siliziumgranulat in einer gleichmaBig dicken 
Schicht aufgebracht. AnschlieBend erfolgt das Auflegen 
des pyrolysierten Grunkorpers auf die mit Granulat 
bedeckte Flache, woraufhin weitere 240 g Siliziumgra- 
nulat gleichmaBig auf den Griinkorper aufgebracht wer- 30 
den. Insgesamt werden so in die Graphitwanne 720 g 
Siliziumgranulat gleichmaBig eingebracht, was 45 
Masse-Prozent des pyrolysierten Griinkorpers ent- 
spricht. Das Granulat besitzt eine KorngroBe bis 15 mm 
und eine Verunreinigung von geringer 9 ppm. Die Gra- 35 
phitwanne wird dann mit einem Graphitdeckel, der 
ebenfalls mit Bornitridsuspension bestrichen ist, abge- 
deckt. Nach dem SchlieBen des Ofens erfolgt eine 
Absaugung der Luft innerhalb der Graphitwanne und 
eine Spiilung mit Stickstoff. AnschlieBend wird ein 40 
Druck in der Ofenkammer von 10" 2 mbar eingestellt und 
aufrechterhalten. 

[0034] Der Ofen wird nun mit einem Temperaturprofil 
aufgeheizt, wie dieses in Figur 4 dargestellt ist. 
Zunachst erfolgt eine Aufheizung auf 900°C in einer 45 
ersten Heizstufe unter einer Auf heiz rate von etwa 
100°C/h. Diese erste Aufheizperiode wird uber etwa 9 
Stunden durchgefiihrt. Danach wird die Aufheizrate her- 
abgesetzt auf 60°C/h, bis dann eine Temperatur von 
1650°C erreicht wird, die oberhalb der Schmelztempe- so 
ratur von Silizium liegt. Diese Temperatur von 1650°C 
wird dann fur 4 Stunden gehalten, so daB gewahrleistet 
ist, daB das flussige Silizium von der Oberseite und der 
Unterseite durch Kapillarwirkung in den Griinkorper 
infiltriert wird. Hiernach erfolgt eine Abkuhlung mit einer 55 
Kuhlrate von etwa 100°C/h bis auf Raumtemperatur. 
Nach Erreichen einer Temperatur von 50°C wird mit 
Stickstoff gespult unter Einstellung von Atmospharen- 



druck. Das Bauteil wird entnommen und zeigt eine 
AuBenabmessung von 286 mm x 286 mm x 14 mm. Das 
Bauteil wird dann einer Qualitatskontrolle in Bezug auf 
Delamination, Restporositat und Dichte mittels Ultra- 
schall - und/oder Rontgenpriifung unterworfen. 
[0035] Das gemaB der vorstehenden Verfahrensweise 
hergestellte Formteil zeigt folgende Werte: 

Anteil an freiem Si: 1 ,2% 

Dichte: 1,92 g/cm 3 

Restporositat: 5% bezogen auf das Gesamtvolu- 
men 

3-Punkt-Biegefestigkeit = 80 MPa (l/d = 5, 1 = Aufla- 
gerabstand und d = Dicke des Formkorpers) 

Faservolumengehalt: 64% 

Keramikmassengehalt (= SiC-Massengehalt): 39% 

[0036] Entsprechend der vorstehend angegebenen 
Verfahrensweise konnen, unter entsprechender Dimen- 
sionsierung des Griinkorpers, Bauteil e so ausgelegt 
werden, daB sie auf EndmaB gefertigt werden, bei- 
spielsweise Bremsscheiben oder Bremsbelage. 
[0037] Eine Endbearbeitung der Oberflache kann in 
geringem Umfang mittels Diamantsagen, -Bohrern oder 
-Schleifern erfolgen. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung eines mit Kohlenstoff- 
Fasern verstarkten, keramisierten Formkorpers, bei 
dem in eine Kohlenstoff-Fasern enthaltende, 
porose Vorform des Formkorpers Polymerharz, ins- 
besondere ein Polymerharz auf Phenol-Basis, infil- 
triert und gehartet wird, der so erhaltene 
Griinkorper einer Pyrolyse zur Umwandlung des 
Polymerharzes in Kohlenstoff unterworfen wird und 
in diesen danach Silizium, vorzugsweise in fliissi- 
ger Phase, bei einer Temperatur von mindestens 
1400°C infiltriert wird, das mit Kohlenstoff zu Silizi- 
umkarbid reagiert, dadurch gekennzeichnet, daB 
vor der Pyrolyse die mit Polymerharz inf iltrierte Vor- 
form auf eine Warmebehandlungstemperatur 
erhitzt wird, die 20°C bis 70°C uber der Temperatur 
liegt, bei der das Polymerharz aushartet, daB die 
Warmebehandlungstemperatur fur eine Dauer von 
mindestens 1 Stunde aufrechterhalten und danach 
der Griinkorper auf Raumtemperatur mit einer 
Kuhlrate von wenigstens 30°C/h abgekuhlt wird, 
daB wahrend der Pyrolyse der Griinkorper einer mit 
zunehmender Dicke des Grunkorpers ansteigen- 
den, mechanischen Druckbelastung. insbesondere 
Flachenpressung, unterworfen wird, und daB nach 
AbschluB der Pyrolyse der Griinkorper mit Kiihlra- 
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ten im Bereich von 30°C/h bis 300°C/h auf Raum- 
temperatur abgekiihlt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB bei einer Vorform mit einem Gewebe- 5 
aufbau aus Kohlenstoff-Fasern das Polymerharz 
iiber eine Gewebeschnittkante und iiber die 
gesamte Dicke der Vorform in die Vorform injiziert 
wird. 

10 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Warmebehandlung in Luftatmo- 
sphare bei Umgebungsdruck durchgefiihrt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 15 
zeichnet, daB die Erhitzung auf die Warmebehand- 
lungstemperatur in Stufen mit unterschiedlichen 
Aufheizraten durchgefiihrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 20 
zeichnet, daB die Erhitzung von Raumtemperatur 

bis auf Warmebehandlungstemperatur mit Heizra- 
ten im Bereich von 30°C/h bis 300°C/h durchge- 
fiihrt wird. 

25 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Flachenpressung durch 
Beschwerung des Grunkorpers mit gelochten 
und/oder genuteten Graphit- oder Stahlplatten 
durchgefiihrt wird. 30 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Flachenpressung mit genuteten 
Platten durchgefiihrt wird, deren nicht genutete 
Kontakt-Flache jeweils zwischen 30% und 60% der 35 
Gesamtplattenflache liegt. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 , 6 oder 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB die mechanische 
Druckbelastung bzw. Flachenpressung mindestens 40 
mit einem Druck durchgefiihrt wird, der sich aus 

P = 1 00 + 1 x 65 [N/m 2 ] errechnet, wobei t = 
Wandstarke der Vorform in [mm] ist. 

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 45 
zeichnet, daB bei einer Vorform mit einem Lami- 
nataufbau mit zweidimensionalen 
Gewebeschichten aus Kohlenstoff-Fasern die 
mechanische Druckbelastung senkrecht zu den 
Gewebeebenen gleichmaBig verteilt wird. so 

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Pyrolyse mehrerer Griinkorper im 
Stapel durchgefiihrt wird, wobei im wechselnden 
Aufbau genutete Druckplatten und Griinkorper den 55 
Stapel bildend angeordnet sind. 

11. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 



zeichnet, daB die Pyrolyse in Luftatmosphare bei 
einem Druck < 1 mbar oder unter Inertgas durchge- 
fiihrt wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Pyrolyse unter Stickstoff durchge- 
fiihrt wird, dessen Reinheit wenigstens 99,96 % 
betragt. 

13. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Pyrolyse mit Heiz- und Kuhlraten 
im Bereich von 30°C/h bis 300°C/h, bevorzugt mit 
Heizund Kuhlraten von 100°C/h, durchgefiihrt wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Pyrolyse in drei Heizstufen durch- 
gefiihrt wird, wobei die erste Heizstufe bis zur 
Warmebehandlungstemperatur mit einer Heizrate 
im Bereich von 50°C/h bis 300°C/h, die zweite 
Heizstufe mit einer Heizrate im Bereich von 5°C/h 
bis 300°C/h, bis wenigstens 70% der Umwandlung 
des Polymerharzes in Kohlenstoff erfolgt sind, und 
die dritte Heizstufe mit einer Heizrate im Bereich 
von 50°C/h bis 300°C/h bis zur Pyrolyse-Endtem- 
peratur durchgefiihrt werden. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die erste Heizstufe mit einer Heizrate 
von etwa 100°C/h durchgefiihrt wird. 

16. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die zweite Heizstufe mit einer Heiz- 
rate von etwa 10°C/h durchgefiihrt wird. 

17. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die dritte Heizstufe mit einer Heizrate 
von etwa 100°C/h durchgefiihrt wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB wahrend der Siliziuminfiltration eine 
im wesentlichen konstanteTemperatur aufrechter- 
halten wird, wobei die Zeitdauer der Aufrechterhal- 
tung mit der Hohe der Temperatur abnimmt. 

19. Verfahren nach Anspruch 18, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB wahrend der Siliziuminfiltration eine 
Temperatur von < 1800°C fur eine Zeitdauer von 
mindestens 3 Stunden aufrechterhalten wird. 

20. Verfahren nach Anspruch 18, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB wahrend der Siliziuminfiltration eine 
Temperatur von > 1800°C bis etwa 2100°C fur eine 
Zeitdauer von weniger als 3 Stunden aufrechterhal- 
ten wird. 

21. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB bei einer Vorform mit Laminataufbau 
aus Kohlenstoff-Fasern das Silizium quer zum 
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Laminataufbau zugefuhrt wird. 

22. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB Silizium, das weniger als 9 ppm Ver- 
unreinigungen enthalt, infiltriert wird. 5 

23. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Infiltration von Silizium in stapel- 
baren Graphitwannen durchgefuhrt wird. 

10 

24. Verfahren nach Anspruch 23, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB vor der Infiltration von Silizium zwi- 
schen den Grunkorper und die Graphitwanne ein 
Trennmittel eingebracht wird. 

15 

25. Verfahren nach Anspruch 24, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Trennmittel eine Suspension, die 
eine wassrige Losung von Bornitridpulver und 
einen Haftvermittler enthalt, eingebracht wird. 

20 

26. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Grunkorper wahrend einer Zeit- 
dauer von etwa 2 Stunden bei einer Temperatur von 
etwa 1 10°C getrocknet wird. 

25 

27. Verwendung der nach dem Verfahren nach einem 
der Anspruche 1 bis 26 hergestellten Formkorper 
fur Bremsscheiben. 

30 
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